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@ Verfahren zur Herstellung von a-Suifof ettsaure-Disalz-Pasten 

® Disalr-Pasten, insbesondere- hochkonzentrierta Disalz-Pa- 
sten, die fUe&f§hig sind f ohne zusatzliche Komponemen zur 
Verbesserung.dar. Hie&fahigkeit enthaften und das.Disalz ais. 
alleiniges Tensid enthatten, lassen sich durch Sutfierung von 
Fettsauren, partialis Neutralisation der sauren a-Sutfofett- 
saure zum a-Sutfofettsaure-Monosalz und anschlie&ende- 
Spruhneutraftsation herstellen. Die hetlfarbigen Pasten wet* 
sen vorteilhafterweise Disatz in- Mengerrbis 65 Gew.-Qb auf. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Hersteilung hochkonzentrierter und ffiefiffihigera-SuIf fettsaure- 
Disalz-Pasten^ 

5 Die Suifierung organischer SSuren oder Alkohoie zur Hersteilung von Aniontensiden ist seit: langer Zeit 
bekannt Als Sulfterreagenzien kdnnen beispieisweise Chlorsulfons&ure, Schwefeltrioxxd oder konzentrierte- 
Schwefeisaure (Oleum) eingesetzt werden. Besspieie furverschiedene Sulfierverrahren sind beispieisweise in der 
deutschen Patentanmeldung 40 35 935 ffenbarc Allen Verfahren ist dabei gemeinsanvdafi zunfichst SSuren 
erhalten werdeiv die neutralisiert werden mfissen- Neutralisatkmsreaktionen von Sulfons&uren sind spontan 

to ablaufende Reaktionen. Probleme bei der ReaknonsfQhrung k&nnen dabei dann entstefaen^wenn dieReaktan- 
ten, cL h. S&uren und Laugen, nicht mheinander misenbar sind und/oder wenn das entstehende Neutralisations- 
produkt ein fester oder pastenfdrmiger Stoff ist In diesen Fallen wird die GQte der Neutralisation, von der 
Intensh&t der Reaktantenvermischung und/oder der Durchmischungdes Reaktionsgenrisches bestimmt. 
Die Neutralisation von Suifonsiuren zu waschaktiven Sulfaten oder Sulfonaten erfolgt grofitechnisch diskon- 

1 5 tinuieriich in Neutralisationskesseln oder kontimiieriicb in Umwalzkreisl&uf en. Im letzteren Fall wird die Suifon- 
sSurezusammen mit der Lauge unter intensiver Vermischung durch RQhrer, Zentrifugalpumpen und stausdscbe- 
und/oder dynamische Mischelemente in bereits neutralisiertes Produkt eingegeben. Zur Abfuhr der freiwerden- 
den Reaktionswfirme sind sowohi bei diskontinuieriicher als auch bei kontinuierucher Fahrweise Warmeaus- 
tauscbelemente: notwendig; urn Produktflberintzungen zu vermeiden. Dieses Verfahren zur Neutralisation von 

20 SulfonsSuren I&Bt den Euisatz hochkonzentrierter Laugen aber nicht zu, da das Reaktions* bzw. Neutralisations^ 
produkt mit zunehmendem Gehalt an waschaktiver Substanz immer viskoser und schlieBlich pasteirfSrmig wird 
Ab einera bestimmten Gehalt, der abhingig ist von der Art des entstehenden Sulfonate sind die Nfischungen 
kaum noch pumpbar, eine gleichmafiige Ver- und Durchmischung des Reaktionsgemiscfaes ist nicht mehr 
gewahrieistet und die skrhere Abfuhr der Reaknonswarme nicht mehr beherrschban. 

25 A us der europaischen Patentanmeldung 83 122 ist ein Verfahren zur SpruJmeutralisation bekannt, wobei zwei 
Reaktantenstr&me, bestehend jeweils aus SSure und Lauge, und unabhingig davon ein Gasstrom einer Sprflhdu- 
se zugefuhrt werden. Die Neutral isationsreaktion zwischenden verspruhten Produkten erfolgt dabei nach dem 
Verlassen der DQse. Das Verfahren kann jedoch nur innerhalb enger Verfahrensparameter betrieben werden, 
wenn ein hoher Neutralisationsgrad erreicht und ein Verstopfen der Dusen verhindert werden solL Die europft- 

30 ische Patentanmeldung 319 819 beschreibt ebenfalls ein Verfahren: zur Hersteilung von Aniontensidpasten 
durch SpruJmeutralisation, wobei ein Verstopfen der Spruheinrichtung vermieden wirdL Dabei werden die 
getrennten Reaktantenstrome, gegebenenfalls nach Erwarmen, jeweils mit einem gasfOrmigen Medium* beauf- 
schlagt, anschlieBend zusammengefuhrt und schliefilich durch die Spruheinrichtung mit einer bestimmten Ge- 
schwindigkeit gepreBt, wobei die Massen von Reaktanten und gasfiSrmigem Medium in einem bestimmten 

35 VerhMtnis steheiu 

Es ist bekannt, dafi a-Sulfof ettsaure-Disalze, insbesondere Disaize auf Basis von Fettsauren einer Kettenlfinge 
von 16 bis 18 Kohlenstoffatomen sich durch gute waschtechnische Egenschafterx auszeichnen. Hierzu sei 
insbesondere auf die europaischen Patentanmeldungen 1 1 2 291 und 1 12 292 verwiesen. Es bestand daher bereits' 
seit lingerer Zeit ein Bedarf an konzentrierten und fliefifahigen a-Siilfofettsanre-Disalz-Pasten. Die Hersteilung 

40 von a-Sulfofetts&ure-Disalzen, im foigenden kurz Disaize genannt, durch Suifierung von Fettsauren ist an sich 
literaturbekannt Nach dem bisherigen Stand derTechnik waren diese jedoch in konzentrierter Fornxnichtohne 
weiteres zuganglich, da die bei einer technischen Suifierung gesattigter Fettsauren nach partiellerodervollstan- 
diger Neutralisation anfallenden waBrigen Mono- und/oder Disaizpasten- oberhalb einer Konzentration. von 
etwa 20 bis 30 Gew.-% bzw.~knapp oberhalb von 30 Gew.-% auBerordentiich visfcos sind und sich nicht mehr 

45 pumpen lassen. Die deutsche Patentanmeldung 40 35 935 schlagt deshalb vor, wfihrend der Neutralisation der 
sauren a-SuifofettsSuren Tenside zur Verbesserung der Fliefiffihigkeit der Dispersionen hinzuzudosieren. 

Ebenso ist bereits aus der deutschen Patentanmeldung 40 35 935 bekannt, dafi fconzentrierte und' fliefiflhfge 
Disalz-Pasten ohne die Zugabe weiterer Tenside erhalten werden konneruwenn sehr feintefliges und wasserfrei- 
es Disalz-Puiver in Wasser eingetragen wird. Die Hersteilung des wasserfreien Disalz-Purvers an sich ist jedoch. 

50 bereits recht aufwendig. So kann es beispieisweise durch ein physikaiisches Trenrrverfahren wie KristaiBsation, 
Eindampfen, Zentrifugadon oder Filtration erhalten werden. Eine groBtechnische Hersteilung konzentrierter 
Disalz-Pasten nach diesen Verfahren ware demnach zeit- und kostenintensiv. 

Weiterhin wurde beobachtet, daB frisch hergesteQte saure a-Suifofettsauren nicht lagerstabfl. sind und Schwe- 
feidioxid enthalten, wodurch die Handhabung erschwert und sogar TransportgefSBe aus Edelstahl beschadigt 

55 werden. 

Die Aufgabe der Erfindung bestand daher darin, ein Verfahren zur HersteOmuj von Disalz-Pasten; insbeson- 
dere von hochkonzentrierten Disalz-Pasten zu entwickein, wobei diese Past en flieBf^higsind, ohne zusitziiche 
iComponemen zur Verbesserung der Ffiefiflhigkeit zu enthalten. Des. weiteren soQten diese Pasten nach einem 
Verfahren hergestellt werden, das die oben angegebenen Nachteile bezQgfich der erschwerten Handhabbarkett 
60 und der {Corrosion von EdelstahlgefaBen ausschliefiu 

Geg nstand der Erfindung ist d mentsprechend ein Verfahren zur Hersteilung. einer Paste; weiche a-Suifo- 
fettsfture-Disalr als. alleiniges Tensid enthalt wobei Fettsiure sulGert, die saure a-Sulfofettsfiure partiell zum 
a-Sulfofettsiure*Monosaiz neutralisiert und anschlieBend durch Spruhneutralisation in das Disalr QberfOhrt 
wircL 

65 Als Ausgangsstoffe fflr die Suifierung dient dabei eine Fettsaure einer Ketten&nge zwischen 8 und 22 
ICohlenstoffatomen, beispieisweise Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure oder Stearins&urev vorzugsweise 
zwischen 16 und 18 Kohlenstoffatomen, oder eine Mischung aus Fetts&urezt dieser Kettenlfinge; insbesondere 
eine Mischung aus Ci6— Cis- Fettsauren. Vorzugsweise handelt es sich hierbei um technische Fettsfiuregemisch 
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wie K kos- t Palmkern- oder Talgfettsauregemiscbe, wobei audi ungestttigte Fettsauren, beispieisweise Olsaure, 
in geringen Mengcn vorhanden sein kdnnen. Falls als Ausgangsstoff jedoch cm technisches Fettsauregemisch 
mit hoheren Anteilen an unges&ttigten Fettsauren eingesetzt wird, so ist es aus Grunden h Her Farbwerte 
bevorzugt, daB die eingesetzte Fettsaure bzw. das eingesetzte Fettsauregemisch auf Iodzahlen von maximal 0,5, 
vorzugsweise von maximal 0,2 und insbesondere von maximal 0,1 nachgehartet ist. Aus demselben Grund ist es 5 
moglich, Fettsauren oder Fettsauregemische einzusetzen^welche zusatziich fiber Borsaure oderandere Bor-De- 
rivate destilliert wurdeiu 

Die Sulfierung kann im Priszip nach alien bekannten Verfahren erfolgen. Bevorzugt ist es jedoch, die 
Sulfierung in einem Failfflmreaktor und mit Schwefeitrioxid als Suifierreagenz durchzufflhren- Ein derartiges 
Verfahren: wird beispieisweise ausfuhriich in der deutschen Patentanmeldung 40 35 935 beschriebeiu Auf diese 10 
Weise lassen sich Suifiergrade zwischen 80 und 95% einstellen. 

Die sauren Sulfierprodukte werden nun nicht vollstandig zum Disalz, soodern in.bekannter Weise nurpartiell 
zum a-Sulfofettsaure-Monosalz neutraliaerL Dabei wird das Neutralisationsmittel in den. Mengen eingesetzt. 
daB eine Oberfuhrung der Sulfonsiuregruppe ins Sulfonat gewahrleistet ist^die Carbonsauregruppe jedoch 
nicht oder nur partieu, insbesondere in nicht wesentlichen Mengen neutralisiert wircL Als Neutraiisationsmittei 15 
eignen sich dabei Ammoniak, organische Basen wie Amine; insbesondere jedoch Alkali- und Erdalkalihydroxide 
sowie Alkalicarbonat und Alkalibicarbonau Insbesondere ist es bevorzugt die Neutralisationsmittel in Form 
waBriger Losungen einzusetzen. Dabei sind konzentrierte Natronlaugen. und Kalilaugen besonders bevorzugt. 
Ebenso ist es moglich, als Neutralisationsmittel Hypochlorite des Natriums oder des Kaliums^vorzugsweise in 
waBriger Losung bzw; Suspension, einzusetzen. Dadurch kann gleichzeitig eine erwttnschte Bleichwirkung der 20 
Produkte erzielt werden. Insbesondere ist es jedoch bevorzugt, die Monosalz-Pasten erst nach ihrer HersteHung 
mitBleicbmittein zuversetzen, Dabei ist es bevorzugt, das Monosalz mit einer waBrigen Wasserstoffperoxidlo- 
sung, Perboratmonohydrat, Perborattetrahydrat oder Hypochlorite vorzugsweise mit einer konzentrienen wa£~ 
rigen Wasserstoffperoxidldsung zu bleichen- 

Die nach diesen bekannten Verfahren hersteUbaren Monosalz-Pasten sind bekannterweise nur bis zu Konzen- 25 
trationen zwischen 20 bis etwa 30 Gew. -% bzw. knapp dariiber flieB- und pumpfahig. Sie besitzen jedoch den 
Vorteil, daB sie im Gegensatz zu den sauren a-Sulfofettsauren lagerstabil und problemlos handhabbar sincL 
Ebenso erfoigt keine Korrosion von EdelstahlgefaBea 

ErfindungsgemtB erfoigt anschlieBenddie Oberfuhrung der relativ niedrigkonzentrierten Monosalz-Pasten in 
hochkonzentrierte Disalz-Pasten mittels Spruhneutralisation* Diese kann wiederum nach dem Stand der Tech- 30 
nik^ beispieisweise gemaB der Lehre der europaischen Patentanmeldung 319 819, erfolgen. Dabei ist es insbeson- 
dere bevorzugt, die Neutralisation mit den bereits auch bei der partieilen Neutralisation zu den: Monosalz-Pa- 
sten angegebenen konzentrierten waBrigen alkalischen Losungen, beispieisweise- mit: einer etwa 50 bis 
60Gew.-°/oigen wafirigen Natronlauge oder Kaliiauge, durchzufuhren^ Als gasformiges Medium eignen sich 
insbesondere gegenuber den AusgangsstofTen und Endprodukten chemisch inerteGase wieLufr,.Stickstoff und as 
Wasserdampf. Wasserdampf wird insbesondere dann eingesetzt wenn die Ausgangsstoffe oder zumindest einer 
derAusgangsstoffe vorder Zusammenfuhrung erwarmt werden sollen bzw. werden soIL Durch die Zugabe eines 
gasfdrmigen Mediums in die Strdme der Ausgangsstoffe vor deren Zusammenfuhrung ist das Verfahren. unab- 
hangig vom Typ und der Konstruktion der jeweils verwendeten Spruhdusen. Zur Beschreibung geeigneter 
Spruhdusen wird ausdrucklich auf die Offenbarung der europaischen Patentanmeldung 319 819 verwiesen. 40 
Vorteilhaft ist dabei der Einsatz von sogenannten Mehrstoff-Dusen, beispieisweise 2-Stoff-Dusen,3-Stoff-Dusen 
und insbesondere auch 1 von 4-Stof?-D0sen» Die Dimensionierung der Dusendffhung ist dabei abhangig vom 
jeweils gewttnschten Durchsatz. 

Einegezieite Regeiung des pH-Werts des Produkts wird durch die sehrgeringenMengen und Verweilzeiten 
des Monosalzes und des Neutralisationsmittels in der Duse sowie durch die starke Abhangigkeit des pH-Werts 45 
von dem MassenverhaJtnis zwischen Monosalz und NeutralisationsmhteL das vorzugsweise aus einer konzen- 
trierten alkalischen Losung besteht, erschwert. Urn eine vollstandige Oberfuhrung des- Monosalzes in das Disalz 
sicherzustellerv ist daher bevorzugt, die Spruhneutralisation mit einem OberschuB des Neutralisationsmittels 
durchzufuhren. Dabei ist weiterhin bevorzugt, daB der Suifiergrad vor und nach der Spruhneutralisation (im 
Rahmen der Fehlergrenzen der Bestimraungsmethode) in etwa konstantblribu 50 

Die auf diese Weise hergestellten a-Sulf of etts^ure- Disalz-Pasten enthalten das Disalz in Mengen oberhalb 
30 Gew. -% und sind auch bei Raumtemperatur flieB- und pumpfahig, obwohl sie keine weiteren Hilfsmittei 
insbesondere keine weiteren Tenside znr Verbesserung der FlieBfahigkeit der Pastes also das Disalz als 
aileiniges Tensid enthalten. Dabei weisen die Pasten vorteilhafterweise das Disalz in. Mengen von 35 bis 
65 Gew.-% und insbesondere in Mengen von 40 bis 60 Gew.-% auL Insbesondere sind Pastea bevorzugt die 55 
einen. OberschuB an alkalischen Substanzen- enthalten. Dabei ist es von. besonderem Vorteil wenn der Alkali* 
OberschuB so eingesteilt isv daB- one wiBrige Losung der Paste* die 1 Gew.-% des: Dtsalzes enthilt; bei 
Temperaturen zwischen 20 und 25° C einen pH-Wert zwischen 9 und 13, insbesondere zwischen 9,5 und 125 
aufwdst Die Pasten besitzen auch ohne die Zugabe von Bleichmittein eine helle Farbe; Es sind jedoch solche 
Pasten bevorzugt, zu deren Hersteilung gebleichtes Monosalz eingesetzt wurde. 60 



Beispiele 

In einem kontinuieriich arbeitenden Failfflmreaktor (Fa. Lurgi) wurde Talgfettsaure (lodzahl 0,2; Saurezahl 
205; C-ICettenverteilung: C12 0,L% r Ci4 - 2,0%, C15 - 06%, Ci 6 — 273%* dr - 1,2%. Cia - 66,8%, C20 - 65 
23%, C22** 0,3%; uber Borsaure- destilfiert) mit einem moiaren ScfawefehrioxidQberschuB von 20% bei den 
foigenden Versuchsparametern sulfiert: 
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— 41,2kg(150M I) Talgfettsfiure pro Stand* 

— 14A kg (1 80 Mol) Schwefeltrioxid pro Stunde, 

— Reaktor-Temperatun 95° Cr 

— zweistufigeBegasung(5V L-% Schwef eltri xid in Luft), 

— Nadireaktionsrat: 25 Minuten bei 90°C in einerVerweikeitschlange^ 

— kontinuierliche Neutralisation der SulfonsSuregnippe mh einer molaren Menge einer 50 Gew.-%igen: 
w&Brigeir Natronlauge bei oner maximalen Temperatur von 74° C 

Die ungebleichte Monosalz-Paste Ml : besafi .einen Gehalt an Monosalz. von 31,8 Gew>%,. der Sulfiergrad' 
betrug 893%, der Gehalt an unsulflerten Anteilen lag bei 2,6 Gew.-%, der Gehalt an Natriumsulfat bei . 
3,0Gew.-%.. -. 

Bleichen der Monosalz-Paste- Ml mit Wasserstoffperoxid fGhrte zu einer Monosalz-Paste M2 mit einem 
Gehalt an Monosalz von 26,6 Gew.-%. Der Sulfiergrad betrug 90,7%; der Gehalt an unsulfierten Anteilen lag bei: 
1 39 Gew. -%, der Gehalt an Natriumsulfat bei 27 Gew>%. 

Die Sprflhneutralisation der Pasten Ml und M2 wurde nach dem in der enropiischen Patentanmeldung 319 
819 ausfQhrlich beschriebenerr Verfahren durchgefQhrt Oabei kamen zum Einsatz: 
60 kg/h Ml bzw. M2;T - 50°C 
50 Gew;-%igewaBrigeNatronlauge;T«5a ,> C 
4-Stoff-DQse, 4 mm Durchm esser 
Spruhdruck: 8' m^Stickstoff pro Stunde; 

Es wurden aus der ungebleichten Paste* Ml die Disalz-Pasten Dl/1 and Dl/2 mit jeweikunterechiedlichem 
Alkali-OberschuB und aus der geblefchten Paste M2 die Disalz-Pasten D2/1 und D2/2, wiederum jeweils mit 
unterschiedlichem Alkali-OberschuB erfaaiten. Die Pasten Dl/1 bis D2/2 wiesen einen Aktivsubstanzgehalt 
(bestimmt nach Epton)zwischen 47 und 55 Gew. -% auf. 
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Die gemessenen Schwankungen des Sulfiergrads liegen innerhalb der Fehlergrenzen der Bestimmungsmetho- 
de. 

-\ ■ "' . Patentansprucbe 

1. Verfahren zurHerstellung einer Paste, enthahend a-SuIfofettsaure-Disalz als alleiniges Tensid, dadurcli 
gekennzeichnet, daB Fettsaure sulfiert die saure a-Sulfofettsaure partiell zum a-Sulfofettsiure-Monosalz 
neutralisiert und anschliefiend durchSpruhneutrafisationin das Disaizuberftihrtwint 
Z; Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet; daB eine FettsSure einer Ketteniange zwisdicn 8 
und 22 KbhlenstofFatomcn, vorzugsweise zwtschen 16 und 18 ICohlenstoffatomen, oder eine Mischung aus 
Fettsiuren dieser Kettenlfinge, insbesondere eine Mischung aus Ct6— Oa-Fettsauren eingesetzt werden.. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder Z dadurch gekennzeichnet daB die eingesetzte Fettsiure bzw. das 
eingesetzte Fettsfiuregemisch auf Iodzahlen von maximal OA vorzugsweise von maximal 02 und insbeson- 
dere: von maximal 0,1 nachgehSrtet ist 

4. Verfahren nach einenr der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeicfanet; daB die* partieile- Neutralisation 
zum Monosalz mit Alkali- und/oder Erdalkalihydroxiden, Alkalicarbonar und/oder Aikalibicarbonav wobei 
di Neutralisauonsmittd vorzugsweise in* Form w&firiger Ldsungen eingesetzt werdexv und insbesondere 
raiteiner konzentrierten Natronlauge oder Kalilauge erfolgt, 

5. Verfahren nach ein m der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekermzekhney daB das. Monosalz mit einer 
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waBrigen Wasserstoffjperoxidldsung, Perboratmonohydrat, Perborattetrahydrat Oder Hypochlorite vor- 
zugsweise mit einer konz ntri rten wtOrigen Wasserstoffperoxidldsung gebleicht wird. 

6. Verf ahren aach einem der Ansprficbe 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Neutralisation zum Disalz 
wahrend der Spruhneutralisation mit einer wafirigen Alkalildsung; vorzugsweise einer konzentrierten 
waBrigen Natronlauge oder Kalilauge, erfolgt 5 

7. Verf ahren aach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB der Sulfiergrad vor und nach 
derSpruhneutralisation in etwa konstant bleibt* 

8. Paste, hergestelltnach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet. daB das a^Sulfofettsiure- 
Disalz als alleiniges Tensid in Mengen oberhaib 30 Gew.-% in der Paste enthalten ist. 

9. Paste nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB das Disalz in Mengen von 35 bis 65 Gew.-%, 10 
vorzugsweise in Mengen von 40 bis 60 Gew.-% in der Paste enthalten ist- 

10. Paste nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, daB eine waBrige Losung der Paste, enthaltend 
1 Gew.-% Disalz, bei Temperaturen zwischen 20 und 25° C einen pH-Wert zwischen 9 und 13, vorzugsweise 
zwischen 9,5 und 1 2,5* aufweist 

11. Paste nach einem der Anspruche 8 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB sie Disalz enthalt; das aus 15 
gebleichtem Monosalz hergestellt wurde. 
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